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Fassadenanstrichmittel und Putze mit hoher Friihwasserbestandigkeit. 



© Die Erfindung betnfft ein Verfahren zur Herstellung von Anstrichmittel und Putzen mit hoher Fruhwasserfe- 
stigkeit, wobei 

a) zunachst die anorganischen Bestandteile in Gegenwart geringer Mengen Pigmentbenetzungshilfen in 
mindestens 80 % des insgesamt eingesetzten Wassers dispergiert werden, 

b) danach in der nach a) erhaltenen Dispersion Silikone ohne Zusatz von Emulgatoren dispergiert werden und 

c) schlieGlich eine wassrige Dispersion eines organischen Polymeren zugemischt wird. 
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Die vorliegende Erfindung betrifft Fassadenanstrichmittel und Putze mit hoher Fruhwasserbestandigkeit. 
Die erfindungsgemaBen Fassadenanstrichmittel und Putze gehoren zu der Klasse, bei denen der Gehalt an 
organischen Harzen den Gehalt an OrganopoJysiloxanen nicht ubersteigt (siehe z.B. DE-B 1 284 007). 

Solche Fassadenanstrichmittel und Putze weisen im allgemeinen anorganische Feststoffgehalte von 45 
5 -60 Gew.-%, Silikongehalte von 10 - 20 Gew.-%, eine organische Polymerdispersion in einer Menge von 2/5 
bis 4/5 des Anteils an Silikonprodukt, sowie 20 bis 25 Gew.-Teile Wasser und untergeordneten Mengen an 
Dispergier-, Benetzungs- und Verdickungsmitteln auf. 

Oblicherweise wird das Sitikon in Form einer wassrigen Dispersion, die unter Verwendung von 
Emulgatoren hergestellt wurde, in die Mischung eingebracht, beziehungsweise vorgelegt, in die dann die 
m anorganischen Bestandteile eindispergiert werden. 

Solche Anstrichmittel und Putze weisen nach ihrer Applikation zunachst uber eine gewisse Zeit 
("Auswaschperiode") noch eine relativ hohe Wasseraufnahmefahigkeit auf, durch die die anfangliche 
Bestandigkeit gegen Witterungseinflusse (Regen) eingeschrankt ist. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, Fassadenanstrichmittel und Putze der eingangs genannten 
75 Art zur Verfugung zu stellen, die fruhwasserbestandig sind, das heifit die anfangliche Auswaschperiode 
nicht aufweisen. 

Es wurde nun gefunden, daB die erfindungsgemaBe Aufgabe gelost wird, wenn die Fassadenanstrich- 
mittel und Putze im wesentlichen emulgatorfrei hergestellt werden, Uberraschenderweise gelingt dies, ohne 
Beeintrachtigung weiterer wesentlicher Anforderungen an solche Fassadenanstrichmittel und Putze, wie 
20 Weiterverdunnbarkeit mit Wasser, Langzeit-Lagerstabilitat, usw. 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist daher ein Verfahren zur Herstellung von Anstrichmitteln und 
Putzen mit hoher Fruhwasserfestigkeit, das dadurch gekennzeichnet ist, daB 

a) zunachst die anorganischen Bestandteile in Gegenwart von Pigmentbenetzungshilfen in mindestens 
80 % des insgesamt eingesetzten Wassers dispergiert werden, 
25 b) danach, in die gemaB a) erhaltene Dispersion Silikonharze ohne Zusatz von Emulgatoren dispergiert 
werden, wobei die Silikonharze zur Einstellung der Viskositat mit hochstens geringen Mengen an 
organischen Losungsmitteln verdunnt sein konnen, und 

c) schlieBlich das organische Polymer in Form einer wassrigen Dispersion zugemischt wird. 
Gegenstand der vorliegenden Erfindung sind auch emulgatorfreie Anstrichmittel und Putze mit einem 
30 Gehalt von 5-50 Gew.-% an Silikonharzen. 

Geeignete Pigmentbenetzungsmittel im Sinne der vorliegenden Erfindung sind Natriumpolyphosphat 
oder Hexamethaphosphat, die vorzugsweise in wassriger Losung eingesetzt werden, beziehungsweise 
oberflachenaktive Mittel mit starker Affinitat zu den Feststoffoberflachen der anorganischen Teilchen, wie 
Salze der Polyacrylsaure PVA oder Schutzkolloide auf Cellulosebasis. Einsatz in geringer Menge (der 
35 Pigmentbenetzungshilfen) bedeutet, daB diese hochstens in einer solchen Menge eingesetzt werden sollen, 
daB sie vollstandig von der Feststoffoberflache der anorganischen Teilchen absorbiert werden und das 
Dispergiermittel (Wasser) nach Dispergierung der anorganischen Teilchen im wesentlichen keine freien 
Molekule an Pigmentbenetzungshilfe mehr enthalt. 

Als anorganische Bestandteile werden erfindungsgemaB die ublichen anorganischen Bestandteile von 
40 Anstrichmitteln und Putzen eingesetzt, wie z.B. Talkum, Kalciumcarbonat, anorganische Farbpigmente, wie 
Titandioxid, Eisenoxide usw. 

Vorzugsweise werden die Pigmentbenetzungshilfen im Wasser vorgelegt und hierin die anorganischen 
Bestandteile dispergiert. Die Pigmentbenetzungshilfe wird vorzugsweise in Mengen von unter 1 Gew.-%, 
besonders bevorzugt 0,4 -0,8 Gew.-% bezogen auf das Wasser eingesetzt. 
45 Als Silikone werden erfindungsgemaB Organopolysiloxane beziehungsweise Silikonharze, die gegebe- 

nenfalls nach Zugabe geringer Menge Losungsmittel eine Viskositat von 2 bis 10.000 mPa.s, vorzugsweise 
von 20 bis 5.000 mPa.s besitzen und eine Zusammensetzung der allgemeinen Struktur 

2 

aufweisen, wobei 

55 R ein aliphatischer, aromatischer, gesattigter oder ungesattigter, gegebenenfalls halogen- oder cyansubsti- 
tuierter einwertiger Kohlenwasserstoffrest mit bis zu 18 C-Atomen ist, wobei vorzugsweise mindestens 80 % 
Methylreste vorliegen, 
und wobei 
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G ein Wasserstoffatom, eine OH-Gruppe und oder einen hydrolysierbaren Rest darstellt, rnit der MaBgabe, 
daf3 der hydrolytisch abgespaltene Rest, das Eigenschaftsbild des Fassadenanstrichmittels oder Putzes 
nicht nachhaltig stort, und wobei 
x einen Wert 0.75 < x < 2 
5 y einen Wert 0 ^ y S 2 
besitzt. 

Beispiele erlaubter hydrolytisch abspaltbarer Produkte sind Alkohole, Amine, niedermolekulare Carbon- 
saure, Oxime usw. Als hydrolytisch abspaltbare Gruppen sind Alkohole bevorzugt. 

ErfindungsgemaB konnen ebenfalls hoherviskose Silikonharze eingesetzt werden, wenn diese durch 
jo Vermischen mit geringen Mengen Losungsmitteln wie Isoparaffin, Solventnaphtha (z.B. Shellsol A) in ihrer 
Viskositat angepaBt werden. 

ErfindungsgemaB wesentlich ist, daB die Silikone emulgatorfrei, insbesondere nicht in Wasser vordis- 
pergiert, zu der die anorganischen Bestandteile bereits enthaltenden Dispersionen gegeben werden. Die 
Eindispergierung erfolgt in ublicherweise mittels schnell laufender Ruhrwerke. 
75 Als wassrige Dispersion eines organischen Polymeren werden ublicherweise dem Stand der Technik 

entsprechende Bindemitteldispersionen, z.B. aus Styrol und Acrylsaureester, zugemischt. 

SchlieBlich kann gegebenenfalls noch zur Einstellung der Reologie eine gennge Menge eines Verdik- 
kungsmittels, z.B. 1,5-3 % bezogen auf die Gesamtdispersion emer z.B. 2,5 %igen Losung von 
Celluloseether-Derivaten, z.B. Hydroxyethylcellulose, in Wasser eingesetzt werden. 
20 Die Erfindung wird anhand der nachfolgenden Beispiele naher erlautert. 

Beispiele 



A. Herstellung 

25 

Die Herstellung von Dispersionsfarben wird mit einem Dissolver ausgefuhrt. Dabei wird die in der 
Rezeptur vorgesehene Menge Wasser im Mischbehalter vorgetegt. Es werden die Pigmentbenetzungshilfs- 
mittel zugefugt. Danach werden die Fullstoffe und Pigmente zugegeben und ca. 5 Minuten vordispergiert. 

Nachdem die Pigment- und Fullstoffagglomerate zerschlagen sind, wird nun erfindungsgemaB das 
30 Silikon untergeruhrt und weitere 5 Minuten mit der gesamten Mischung dispergiert. Als letzter Schritt wird 
eine Polymerdispersion zugesetzt und 1 Minute bis zur homogenen Verteilung untergeruhrt. 

Die auf diese Weise gefertigte Silikondispersionsfarbe wird, falls erforderlich, mit den in der Praxis 
ublichen Verdickungsmitteln wie Celluloseether-Derivate, Hydroxyethylcellulose usw. auf Verarbeitungskon- 
sistenz nachtraglich eingestellt. 
35 Der Fertigungsvorgang fur Dispersionsputze ist vergleichbar. Auch dabei wird das Organopolysiloxan zu 

den vordispergierten Fullstoffen und Pigmenten gegeben. Der Zuschlag an groberem Guarzsand erfolgt 
aber erst, nachdem der DispergierprozeO abgeschlossen ist. 

B. Rezepturen 

40 

In den folgenden Beispielen werden folgende Zusammensetzungen eingesetzt. 





Rezeptur I: 


45 


210,7 Gew. 


-Teile 


Wasser 




8,4 Gew. 


-Teile 


Natnumpolyphosphat-Losung (10°oig in H-O) 




1,4 Gew. 


-Teile 


Pigmentbenetzungshilfe (auf Basis Polyacrylsaure) 




70,2 Gew. 


-Teile 


Talkum (Teilchengrof3e 20 urn) 




70,2 Gew. 


-Teile 


Gefalltes Calciumcarbonat (mittlere TeilchengroSe 0,3 um) 


50 


140,4 Gew. 


-Teile 


Calciumcarbonat (Fullstoff Calcit-Type. mittlere TeilchengroBe 5 urn) 




140,4 Gew. 


-Teile 


Calciumcarbonat (Fullstoff Calcit-Type, mittlere TeilchengroBe 15 urn) 




140,4 Gew. 


-Teile 


Titandioxid, Rutiltype 




140,4 Gew. 


-Teile 


ErfindungsgemaBes Siliconprodukt 




56,2 Gew. 


-Teile 


Dispersion aus Styrol und Acrylsaureester, 50% ig in H O (Polymerdisper sion) 


55 


21 ,3 Gew 


-Teile 


Verdickungsmittel (Hydroxyethylcellulose 2.5°oige Losung in H^O) 




1000 Gew 


-Teile 
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Rezeptur II 


203,4 Gew.-Teile 


Wasser 


6,4 Gew.-Teile 


Natriumpolyphosphatlosung (10%ig in H 2 0) 


1,1 Gew.-Teile 


Pigmentbenetzungshilfe (s. sub. I) 


105,9 Gew.-Teile 


Talkum (s. sub. I) 


105,9 Gew.-Teile 


Calciumcarbonat gefallt (s. sub. I) 


264,8 Gew.-Teile 


Calciumcarbonat, Calcit-Type (5 bis 15 urn) 


105,9 Gew.-Teile 


Titandioxid, Rutil-Type 


105,9 Gew.-Teile 


ErfindungsgemaGes Siliconprodukt 


84,8 Gew.-Teile 


Dispersion aus Styrol/Acrylsaureester (s. sub. I) 


15,9 Gew.-Teile 


Verdickungsmittel (s. sub. I) 


1000 Gew.-Teile 





C. Prufung 

Nach obigem Verfahren und obigen Rezepturen hergestellte Fassadenfarben werden auf ihre Wasser- 
aufnahme untersucht. Dabei wird die Saugwirkung eines Baustoffes beziehungsweise die des Verbunds- 
ystems Baustoff/Beschichtung gemessen. 

Die Messung der kapillaren Wasseraufnahme ist in der DIN 52 617 beschrieben. Das hier angewendete 
Verfahren wird als Kurztest in Anlehnung an obige Vorschrift ausgefuhrt 

Als Anstrichtrager dienen Kalksandstein-Scheiben (115 x 70 x 20 mm mit einer Oberflache von 0,008 

m 2 ). 

Bei der Beschichtung der Anstrichtrager werden als erster Anstrich 6,5 g auf die Oberflache gegossen 
und mit einem Flachpinsel gleichmaGig verteilt, wobei die Seitenflachen ebenfalls beschichtet werden. 

Im Abstand von 24 Stunden erfolgt der zweite Anstrich. Die aufgetragene Menge Farbe betragt 4,5 g. 

Die beschichteten Probekorper werden 24 Stunden bei Raumtemperatur und anschlieGend 24 Stunden 
bei 50 * C gelagert Zur weiteren Konditionierung erfolgt eine zusatzliche 24-stundige Lagerung bei Raum- 
temperatur. 

Die so vorbereiteten Probekorper werden in Schalen, die mit Schaumstoff ausgelegt und mit Wasser 
gefullt sind so eingebracht, daG die gestrichene Oberflache standig mit der mit Wasser gesattigten 
Schaumstoffoberflache in Kontakt bleibt. 

Die Gewichtszunahme wird - in Abhangigkeit von der Zeit (nach 2, 6 und 24 Stunden) - gemessen und 
mit derjenigen des unbehandelten Probekorpers verghchen. 

Beispiel 1 (Referenzbeispiel 

Ein unbehandelter Probekorper wird gemaG der beschriebenen Prufmethode einer Wasserlagerung 
unterzogen. 



Dauer der Lagerung 


Wasseraufnahme [kg/m 2 ] 


2 


2,98 


6 


3,01 


24 


3,1 



so Beispiel 2 (Vergleichsbeispiel) 

Eine Farbe gemaG Rezeptur I wird hergestellt, indem in dem Wasser zunachst ein Silikonharz der 
mittleren Zusammensetzung (CH3)i,2 Si(0)i i38 (OH) 0( o4, dessen Viskositat durch Zugabe von 45 Gew.-Teilen 
Solventnaphtha auf 2050 mPa.s (23 4 C) eingestellt war, unter Verwendung von 8,4 Gew.-Teilen eines 
55 Polyethylenoxid-alkylamins als Emulgator dispergiert wird. AnschlieGend werden die anorganischen Be- 
standteile, usw. dispergiert. 
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Dauer der Lagerung 


Wasseraufnahme [kg m : ] 


2 


0,40 


6 


2,90 


24 


3,10 



Diese Probe wurde anschliefiend neu eingelagert. Bei dieser zweiten Lagerung wurden dann nachste- 
hende Werte erzielt: 

w , . . 



Dauer der Lagerung 


Wasseraufnahme [kg m 2 ] 


2 


0,10 


8 


0,25 


24 


0,50 



Beispiel 3 

20 Ein Probekorper, der mit emer Fassadenfarbe - die nach Rezeptur I unter Einsatzes eines Silikonpro- 

duktes einer Viskositat von 1 14,5 mPa.s und der durchschnittlichen Zusammensetzung 

[CH 3 SiO 3 2]30 [(CH 3 ) 2 SiO]4oo [CrhUOi 2 ] 3 r 

25 erfindungsgemaG hergestellt wurde - beschichtet war, zeigte bei der Wasserlagerung nachstehende Ergeb- 
nisse: 



Dauer der 


Wasseraufnahme [kg/m 2 ] 


Lagerung (Std) 




2 


0,1 1 


6 


0,21 


24 


0,34 



35 

Beispiel 4 



Eine nach Rezeptur I unter Einsatz eines Silikonproduktes einer Viskositat von 90 mPa.s der durch- 
schnittlichen Zusammensetzung 

40 y 

(CH3)o, y (C.,H 2 ,) 0 . 2 Si(0)^OCH 3 )i, 



das mit 1 °o Hexamethyldisilazan stabilisiert war, erfindungsgemaB hergestellte Farbe, zeigt auf den 
beschrtebenen Probekorpern folgende Wirkung: 



Dauer der 


Wasseraufnahme [kg m'] 


Lagerung (Std) 




2 


0,12 


6 


0.28 


24 


0.86 



55 Beispiel 5 

Nach Rezeptur I wurde eine Farbe formuliert in der das Vorhaltnis von Organopolysiloxan (aus Beispiel 
3) zu Polymerbindemittel von 83,3 : 16,7 Gew.-% auf 73 : 27 Gow.-° 0 abgeandert wurde. Die Prufung ergab 
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folgende Werte: 



Dauer der 


Wasseraufnahme [kg/m 2 ] 


Lagerung (Std) 




2 


0,23 


8 


0,41 


24 


0,60 



Viskositat der Farbe vor Verarbeitung: 



sofort 


1300 mPas 


n. 2 Wochen 


1300 mPas 


n. 8 Wochen 


1450 mPas 



Beispiel 6 

Auf der Rezeptur It basierende Farben A, B und C, die jeweils als Siliconkomponente die erfindungsge- 
mafien Produkte 

a: [CH 3 Si0 3 / 2 ]5o [(CH 3 ) 2 SiO]i ooo [C 2 H50 1/2 ] 5 2 (Viskositat: 176,8 mPa.s) 
b: [CH 3 Si0 3 / 2 ] 3 o [(CH 3 ) 2 SiO^oo [C 2 H 5 0 1/2 ] 3 2 (Viskositat: 114,5 mPa.s) 
c: [CH 3 Si0 3 / 2 ]3o [(CH 3 ) 2 SiO] 2 oo [C2H 5 0 1/2 ]32 (Viskositat: 32,1 mPa.s) 
enthalten, zeigten sich auf den Prufkorpern folgende Ergebnisse: 



Dauer der 
Lagerung [Std] 


Wasseraufnahme [kg/m 2 ] 


A 


B 


C 


2 


0,11 


0,12 


0,14 


6 


0,22 


0,22 


0,24 


24 


0,34 


0,33 


0,36 



Lagerdauer [Wochen] der 


- Viskositat [mPas] - 


unverarbeiteten Farbe T: ca. 25 0 C 










A 


B 


C 


0 


1800 


1200 


1000 


7 


1800 


1250 


1050 



Beispiel 7 

Eine auf Rezeptur II basierende Farbe, die als Silikonkomponente eine 80%ige Losung eines Harzes 
der mittleren Zusammensetzung 

(CH 3 ) l/2 Si(0) 1>3 8(OH)o,od 

in Shellsol A enthielt, zeigte folgende Werte nach der Wasserlagerung: 
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30 



55 



Dauer der 


Wasseraufnahme [kg rrv ] 


Lagerung [Std] 




1 


0.04 


8 


0,13 


24 


0,46 



Patentanspriiche 



75 



1. Verfahren zur Herstellung von Anstrichmittel und Putzen nn it hoher Fruhwasserfestigkeit, dadurch 
gekennzeichnet, da(3 

a) zunachst die anorganischen Bestandteile in Gegenwart gormger Mengen Pigmentbenetzungshil- 
fen in mindestens 80 % des insgesamt eingesetzten Wassers dispergiert werden, 

b) danach in der nach a) erhaltenen Dispersion Silikone ohne Zusatz von Emulgatoren dispergiert 
werden, und 

c) schlieGlich eme wasssrige Dispersion eines organischen Poiymeren zugemtscht wird. 



20 



2. Emulgatorfreie Anstrichmittel und Putze mit einem Gehalt von 5 - 50 Gew.-% an SNikon. 



-vrnonrrv ww** ' > 



t 



Europaisches 
Patentamt 



EUROPAISCHER RECHERCHENBERICHT 



Nummer der Anmetdung 

EP 92 12 0438 



EINSCHLAGIGE DOKUMENTE 



Kategoric 



Kcnrueichnung des Dokuments mit Angabe, so wet t erforderlich, 
der maflgefalicfaco Teilc 



Bcti lift 
Ansprucfa 



KLASSIFIKATION DER 
ANMELDUNG (lot, Q.5 ) 



CH-A-618 462 (SAX-FARBEN AG LACK-UND 
FARBENFABRIK) 

* Seite 2, rechte Spalte, Zeile 9 - Zeile 
50; Anspruche; Beispiele * 

EP-A-0 287 085 (WACKER-CHEMIE GMBH) 

* Seite 2, Zeile 10 - Zeile 21 * 

* Seite 4, Zeile 8 - Zeile 25; Anspruche 
1,2; Beispiele * 



1,2 



1,2 



C09D183/04 

C08J3/20 

C09D7/14 



RECHERCHIERTE 
SACHGEBIETE (Int. CI. 5 ) 



Dcr voriiegende Recherchcnbericht wurdc fiir alle Pntentanspriidie ersteUt 



C09D 
C08J 



OEN HAAG 



22 MAERZ 1993 



KANETAKIS I. 



KATEGORIE DER GEN ANN TEN DOKUMENTE 

X : von besonderer Bedeutung alien betracntet 

Y : von besonderer Bedeutung in Verbindung mit doer 

an der en Veroffentlichung derselben Kategoric 
A : technologjscher Hintergrund 
O : nicntscariftUche Often baron g 
P : Zwischenliteratur 



; der Erfindung zugrunde llegeode Theorien oder Grundsttze 
; Uteres Patentdokument, das jedoch erst am oder 

nacfa den AnnMldedatum veroffentlicnt word en 1st 
: in der Anmeldung angeruhrtes Dokument 
: aus andern Grtlnden angefUhrtes Dokument 



A : MItglled der gieichen PatentfamlUe, Ubereinstimmendes 
Dokument 



